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Цель данной работы – оценить эффективность использования сверхкритической углекислотной экстракции для 

получения эфирных масел из экзокарпия лимона Мейера в сравнении с методом прессования. 

Растительное сырье представлено экзокарпием лимона Мейера – Citrus meyeri Tan., семейства Рутовые – Ru-

taceae, собранных в окрестности г. Худжанде (Республика Таджикистан), в ноябре 2014 г. Сверхкритические углекис-

лотные экстракты (СО2-экстракты) получены в Научно-исследовательском центре экологических ресурсов «ГОРО» (Ро-

стов-на-Дону) на установке КОЭРС1. В качестве сравнения использовали эфирное масло, полученное методом прямого 

прессования на гидравлических прессах без нагрева. Качественный и количественный анализ компонентов проводили 

методом газовой хроматографией с хромато-масс-спектрометрическим детектированием. 

В результате исследования установлено, что оптимальными параметрами СО2-экстракции, которые обеспечи-

вают наибольшее содержание лимонена и γ-терпинена в экстракте, являются: 50 °С, 16 МПа и 30 мин. При сравнитель-

ном анализе содержания компонентов извлечений установлено, что выход лимонена при сверхкритической экстракции, 

по сравнению с традиционной технологией, увеличился на 7.5%, содержание γ-терпинена в 1.5 раза. Кроме того, уста-

новлено существенное различие в качественном и количественном составе эфирного масла и СО2-экстракте лимона 

Мейера. В эфирном масле выше содержание: α и β-пинена, п-кумена, гераниаля и др. В СО2-экстракте выше содержание: 

сабинена, α-гумулена, β-бисаболена и др. низколетучих соединений, при этом присутствуют дополнительные 9 компо-

нентов: α-туен, терпенолен, геранил ацетат и др., что указывает на необходимость проведения дополнительного фарма-

кологического исследования СО2-экстракта лимона Мейера. 

Ключевые слова: сверхкритическая экстракция, СО2-экстракт, эфирное масло, Citrus meyeri, лимон Мейера. 

Введение 

В Республике Таджикистан выращивают особый сорт лимонов – Citrus meyeri Tan. (Rutaceae) [1]. Этот 

гибрид настоящего лимона и апельсина или мандарина назван в честь американского исследователя Франца 

Мейера, который в 1908 году привез его из Китая [2–4]. 

Citrus meyeri Tan. – дерево, достигающее в высоту примерно от 2 до 3 м. Листья темно-зеленые, бле-

стящие, как у других сортов лимона. Цветки белые с фиолетовым основанием, ароматные [5]. 

 Плоды лимона Мейера желтее и более круглые, чем плоды лимона обыкновенного. Цедра ароматная 

и тонкая, темно-желтого цвета, при созревании появляется легкий оранжевый оттенок. Плоды лимона Мей-

ера имеют более сладкий, менее кислый вкус, чем плоды более распространенных сортов лимона, таких как 

Лиссабон или Эврика. Мякоть темно-желтого цвета, содержит до 10 семян на один плод [4, 6]. 

В Институте гастроэнтерологии Республики Таджикистан под руководством д. мед. н. профессора 

Д.А. Азонова изучены фармакологические свойства эфирного масла Citrus meyeri Tan. Установлено, что 

эфирное масло лимона Мейера обладает желчегон-

ным, противовоспалительным, гепатозащитным и 

спазмолитическим свойствами [7]. 

При производстве эфирного масла из пло-

дов цитрусовых применяют механический метод, 
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так как кожура плодов имеет крупные эфиромасличные вместилища. Прессование проводят на гидравличе-

ских прессах из кожуры, оставшейся после отжатия из плодов сока [8, 9]. Из 1 тонны плодов получают около 

3–4 кг прессового масла [10, 11]. 

Одним из современных способов получения эфирного масла является сверхкритическая флюидная 

экстракция [12, 13]. Возросший интерес связан с уникальными свойствами сверхкритического флюида (СФ) 

как растворителя, используемого при экстракции. СФ сочетает в себе свойства газов (низкая вязкость, высо-

кий коэффициент диффузии) и жидкости (высокая растворяющая способность), что положительно влияет на 

растворимость и массоперенос веществ, не растворимых в жидкой фазе [14, 15]. Растворяющая способность 

СФ чувствительна к изменению давления или температуры, т.е. при изменении этих параметров возможна 

экстракция веществ с различными размерами, молекулярной массой и полярностью [16, 17]. 

Широкое распространение для выделения биологически активных веществ (БАВ) из растительного 

сырья получил метод экстракции сжиженной углекислотой (СО2-эктракция) [18, 19]. Это объясняется 

в первую очередь тем, что в химическом отношении сжиженный СО2 – прочное и инертное вещество, про-

являющее полную химическую индифферентность по отношению к перерабатываемому сырью [18]. Груп-

пой авторов из Японии проведена оценка влияния условий СО2-экстрагирования на выход и состав эфирного 

масла лимона [20]. Результаты показали перспективность СО2-экстракции для извлечения лимонена, лина-

лилацетата и ряда других биологически активных веществ. Установлено, что состав эфирного масла зависит 

от хемотипа растения, поэтому актуально изучение эфирного масла из сырья, выращенного в Республике 

Таджикистан. 

Цель данной работы – оценить эффективность использования сверхкритической углекислотной экс-

тракции для получения эфирных масел из экзокарпия лимона Мейера в сравнении с методом прессования. 

Экспериментальная часть 

Растительное сырье. Образцы представлены экзокарпием лимона Мейера – Citrus meyeri Tan., семей-

ства Рутовые – Rutaceae, отделенные вручную с помощью ножей от зрелых плодов лимона Мейера, собран-

ных в окрестностях г. Худжанде (Республика Таджикистан), в ноябре 2014 г., высушенные на воздухе при 

комнатной температуре. Сырье измельчали до частиц размером 1–5 см. 

Сверхкритическая экстракция. СО2-экстракты получены в Научно-исследовательском центре эколо-

гических ресурсов «ГОРО» (Ростов-на-Дону) на установке КОЭРС1, состоящую из насоса высокого давле-

ния, нагревательного элемента, экстракционного сосуда, сепаратора, сборника экстракта и системы рецир-

куляции (рис. 1) с использованием методики, предназначенной для экстрагирования эфирных масел [19]. 

Методика получения СО2-экстрактов. 500 г измельченного растительного сырья помещали в контей-

нер, который опускали в термостатированную экстракционную камеру. После герметизации в реактор насо-

сом высокого давления подавали жидкий диоксид углерода до создания рабочего давления и фиксировали 

время начала опыта. Далее многократно осуществляется процесс экстракции сырья сверхкритическим угле-

кислым газом. По окончании процесса экстракции насос переключался на перекачку газа в рабочий баллон. 

При достижении в контуре исходного давления 3–4 МПа углекислотный насос отключался, а остаточное 

количество газа выбрасывалось в атмосферу через отводящий газопровод. При достижении в системе дав-

ления, равному атмосферному, открывался сборник и производилась разгрузка экстракта через сепаратор. 

Для установления рациональных условий получения углекислотных экстрактов изучены следующие 

параметры процесса: давление (8–24 МПа), температура (40–60 °C) и продолжительность процесса (15–

60 мин). Ограничение температурного диапазона до 60 °С связано с термолабильными свойствами БАВ эк-

зокарпия лимона Мейера. Продолжительность экстракционного процесса 60 мин достаточна для сверхкри-

тической экстракции БАВ из растительного сырья. 

В эксперименте использовали трехкратную повторность при каждом изучаемом режиме. 

Эфирное масло получено методом прямого прессования без нагрева на гидравлических прессах из 

свежего экзокарпия лимона Мейера – Citrus meyeri Tan., семейства Рутовые – Rutaceae от зрелых плодов, 

собранных в городе Худжанде (Республика Таджикистан), в ноябре 2014 г. 
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Рис. 1. Схема установки для 

сверхкритической углекислотной 

экстракции  

Качественный и количественный анализ проводили после предварительного выделения летучей 

фракции из СО2-экстрактов гидродистилляцией c насадкой Клевенджера методом газовой хроматографией 

с хромато-масс-спектрометрическим детектированием на хроматографе Varian CP 3800 с квадрупольным 

масс-спектрометром 4000MS в качестве детектора. Использовалась кварцевая колонка VF-5ms (5% фенил-, 

95% диметилполисилоксан) длиной 30 м с внутренним диаметром 0.25 мм. Температура испарителя 280 °С, 

газ-носитель – гелий – 1 мл/мин. Температура колонки: 50 °С (2 мин), 50–270 °С (со скоростью 4 °С/мин), 

изотермический режим при 270 °С в течение 10 мин. Для анализа взято по три пробы каждого полученного 

экстракта, в рамках одного анализа осуществляли по два вкола. 

Идентификацию отдельных компонентов производили на основе сравнения времен удерживания, ин-

дексов Ковача и полных масс-спектров входящих в программное обеспечение хромато-масс-спектрометра и 

данных масс-спектров и линейных индексов удерживания NIST ChemistryWebBook. Для количественного 

определения содержание компонентов использовали метод нормирования, используя площади пиков. Для 

лимонена проводили градуировку зависимости площади пика от концентрации вещества, с использованием 

стандарта фирмы Alfa Aesar: лимонен (L04733.AP) – 97%. 

Для изучения влияния технологических параметров на состав извлечений, полученных сверхкрити-

ческой экстракцией, рассмотрены три группы соединений эфирного масла лимона Мейера: 

1) основные компоненты, % содержание, которых в эфирном масле преобладает: лимонен и γ-терпи-

нен [21]; 

2) легколетучие соединения: α- и β-пинен [22]; 

3) низколетучие соединение β-бисаболен, характеризующий полноту извлечения компонентов эфир-

ного масла [19]. 

Выход извлечения рассчитывали по формуле: 

η=m2/m1×100, 

где η – выход извлечения, %; m1 – масса исходного сырья, г; m2 – масса экстракта, г. 

Статистическую обработку результатов исследований проводили по методикам согласно 

ОФС.1.1.0013.15 «Статистическая обработка результатов химического эксперимента». Статистическую об-

работку всех данных осуществляли с применением пакета прикладных программ Excel 2010. 

Результаты и обсуждения 

Влияние технологических параметров СФЭ на выход основных компонентов лимона Мейера 

Исследована зависимость выхода СО2-экстракта из лимона Мейера от давления в интервале от 8 до 

24 МПа (время 30 мин, температура 40 °C). При повышении давления наблюдалось увеличение выхода экс-

тракта (рис. 2). В интервале давлений от 8 до 16 МПа он увеличился на 50% с последующим ростом до 17%. 

Это объясняется возрастанием плотности флюидного потока растворителя, что повышает его растворяющую 

способность для неполярных веществ. 

Установлено, что при 60 °С (рис. 3), вследствие повышения растворяющей способности растворителя 

для липофильных веществ наблюдается увеличение общего выхода экстрактивных веществ на 19.7%. 
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Рис. 2. Изотерма выхода экстрактивных веществ 

из кожуры лимона Мейера (температура 40 °С, 

время 30 мин) с доверительными интервалами 

(при γ=0.95) 

Рис. 3. Изобара выхода экстрактивных веществ 

из кожуры лимона Мейера (давление 16 МПа, 

время 30 мин) с доверительными интервалами 

(при γ=0.95) 

Установлено, что изменение времени СО2-экстрагирования с 15 до 30 мин приводит к увеличению 

выхода в 2.1 раза, что указывает на более полное извлечение комплекса биологически активных веществ 

(рис. 4). Увеличение длительности процесса экстракции до 60 мин не приводило к значительному повыше-

нию выхода экстракта. 

Обобщив полученные данные по влиянию технологических параметров сверхкритической углекис-

лотной реакции на выход действующих веществ, установлены рациональные режимы проведения процесса: 

давление – 16 МПа, температура – 50 °С, продолжительность процесса – 30 мин, обеспечивающих наиболь-

шее содержание в извлечениях основных компонентов: лимонена и γ-терпинена [7]. Результаты качествен-

ного и количественного определения компонентов извлечения представлены в таблице 1. 

Выбранные параметры использованы при получении СО2-экстракта лимона Мейера, который иссле-

довался методом ГХ-МС. Хроматограммы углекислотного экстракта и эфирного масла, полученного мето-

дом прессования, представлены на рисунке 5. 

 

Рис. 4. Влияние времени экстракции на выход 

извлечения (давление 16 МПа, температуре 

40 °C) с доверительными интервалами 

(при γ=0.95) 

 

Таблица 1. Содержание компонентов в СО2-экстракте лимона Мейера, % 

Компонент Среднее с отклонениями 

Лимонен 71.48±1.44 

-терпинен 10.90±0.23 

α-пинен 1.30±0.07 

β-пинен 6.53±0.07 

β-бисаболен 1.08±0.02 
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Рис. 5. Хроматограммы эфирного масла и углекислотного экстракта лимона Мейера 

При сравнительном анализе компонентов извлечений (табл. 2) установлено, что содержание основ-

ного компонента лимонена больше при сверхкритической экстракции по сравнению с традиционной техно-

логией (на 7.5%). Содержание γ-терпинена выше в 1.5 раза в СО2-экстракте, чем в эфирном масле. Представ-

ляет особый интерес изучение СО2-экстракта с точки зрения фармакологического действия, так как установ-

лено, что γ-терпинен обладает высокой биологической активностью [23]. Кроме того, установлены суще-

ственные различия в качественном и количественном составе эфирного масла и СО2-экстракте лимона Мей-

ера. В эфирном масле выше содержание: α- и β-пинена, п-кумена, гераниаля и др. В СО2-экстракте выше 

содержание: сабинена, α-гумулена, β-бисаболена и др. низколетучих соединений, при этом присутствуют 

дополнительные 9 компонентов: α-туен, терпенолен, геранил ацетат и др., что указывает на необходимость 

проведения дополнительного фармакологического исследования СО2-экстракта лимона Мейера. 

Таблица 2. Химический состав эфирного масла и СО2-экстракта лимона Мейера 

Наименование компонента Время удерживания, мин Индекс Ковача 
Содержание компонента, % 

Эфирное масло СО2-экстракт 

1 2 3 4 5 

α-туен 7.335 925 – 0.15 

α-пинен 7.621 934 2.81 1.28 

Сабинен 8.868 973 0.34 0.95 

β-пинен 9.041 978 7.89 5.27 

Мирцен 9.396 989 1.98 1.23 

п-кумен 10.665 1026 3.44 1.21 

Лимонен 10.828 1030 71.86 77.31 

γ-терпинен 11.852 1059 4.92 7.66 
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Окончание таблицы 2 

1 2 3 4 5 

Терпенолен 12.824 1086 – 0.23 

Линалоол 13.392 1102 0.41 0.32 

α-терпинеол 16.873 1200 0.42 0.42 

цис-п-мента-1(7), 8-диен-2-oл 18.308 1241 1.99 0.31 

Гераниаль 19.335 1271 2.71 0.29 

Тимол 20.206 1296 – 0.23 

Цитронил ацетат 22.288 1359 0.51 0.35 

Геранил ацетат 22.907 1378 – 0.17 

β-бурбунен 23.586 1399 0.32 0.32 

Кариофиллен 24.348 1423 0.40 0.43 

цис-туопсен 24.695 1435 – 0.57 

α-гумулен 25.481 1460 – 0.51 

Гермакрен D 26.266 1485 – 0.31 

β-бисаболен 26.995 1509 – 0.45 

δ-кадинен 27.374 1522 – 0.03 

Вывод 

Экспериментально установлено, что углекислотный экстракт лимона Мейера обладает более высоким 

содержанием БАВ по сравнению с эфирным маслом, это показывает актуальность фармакологического ис-

следования экстракта с целью использования его в качестве лекарственного средства. 
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Molokhova Ye.I.1, Ponomareva Ye.I.1*, Kudinov A.V.2 PRODUCTION AND ANALYSIS OF THE COMPOSITION OF 

SUPERCRITICAL CARBON DIOXIDE EXTRACTS FROM EXOCARPY CITRUS MEYERI TAN. 

1 Perm State Pharmaceutical Academy of the Ministry of Health of the Russian Federation, ul. Krupskoy, 46, Perm, 

614070 (Russia), e-mail: romanova_e_@mail.ru 
2 Perm National Research Polytechnic University, ul. Professora Pozdeeva, 9B, Perm, 614013 (Russia) 

The purpose of this work is to evaluate the effectiveness of using supercritical carbon dioxide extraction to obtain essential 

oils from exocarpy of Meyer lemon in comparison with the pressing method. 

The plant material is represented by the exocarpy of Meyer lemon Citrus meyeri Tan., Rutovye family – Rutaceae, col-

lected in the vicinity of Khujand (Republic of Tajikistan), in November 2014. Supercritical carbon dioxide extracts (CO2 extracts) 

were obtained at the Research Center for Ecological GORO resources (Rostov-on-Don) at the KOERS1 installation. As a com-

parison, we used the essential oil obtained by direct pressing on hydraulic presses without heating. Qualitative and quantitative 

analysis of the components was carried out by gas chromatography with chromatography-mass spectrometric detection. 

As a result of the study, it was found that the optimal parameters of CO2 extraction, which provide the highest content of 

limonene and γ-terpinene in the extract, are: 50 °С, 16 MPa, and 30 min. A comparative analysis of the content of extract com-

ponents showed that the yield of limonene during supercritical extraction, compared with traditional technology, increased by 

7.5%, the γ-terpinene content was 1.5 times. In addition, significant differences were found in the qualitative and quantitative 

composition of the essential oil and the CO2 extract of Meyer lemon. In essential oil, the content is higher: α- and β-pinene, p-

cumene, geranial, and others. In the CO2 extract, the content is higher: sabinene, α-humulene, β-bisabolene and other low-volatile 

compounds, with an additional 9 components: α-thuen, terpenolene, geranyl acetate, etc., which indicates the need for an addi-

tional pharmacological study of the CO2-extract of Meyer lemon. 

Keywords: supercritical extraction, CO2 extract, essential oil, Citrus meyeri, Meyer lemon. 
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